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(57) Abstract 

The present invention relates particularly to 
a process for producing fine or ultrafine particles, 
particularly metal particles, and to a reactor for 
the production of said particles. The main object 
of the invention is a reactor for the production 
of fine or ultrafine particles comprising a sealed 
housing provided with an anode (51) and a 
cathode (48) connected to an electric supply in 
order to form a plasma, and an inert gas source 
(66) arriving into the housing, characterized in 
that the reactor is further provided with two 
diaphragms (62) arranged in the housing between 
the anode (51) and the cathode (48) limiting the 
extent of the plasma, and in that an opening is 
provided in each diaphragm, the electrodes (48, 
5 1 ) and said openings being aligned. 

(57) Abre-ge* 

La prtsente invention se rapporte princi- 
palement a un proceed de fabrication de partic- 
ules fines ou ultrafines. notamrnent m^talliques, 
et a un reacteur pour la production de telles par- 
ticules. L* invention a principalement pour objet 
un reacteur pour la production de particules fines 
ou ultrafines comportant une enceinte Blanche comprenant une anode (51) et une cathode (48) connecters a une alimentation e*lectrique 
permettant la formation d'un plasma et une source de gaz inertes (66) d6bouchant dans Tenceinte, caractense" en ce qu'il comporte en outre 
deux diaphragmes (62) disposes dans Tenceinte entre 1' anode (51) et la cathode (48) limitant Tdtendue du plasma, et en ce qu'une ouverture 
est pratiquee dans chaque diaphragme, les electrodes (48, 51) et lesdites covertures 6tant alignees. 
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PROCEDE DE FABRICATION DE PARTICULES FINES OU ULTRAFINES 
ET REACTEUR POUR LA PRODUCTION DE TELLES PARTICULES 

La presente invention se rapporte principaiement a un 
5 proc6de de fabrication de particules fines ou ultrafines, notamment 
m6talliques, et a un r^acteur pour la production de telles particules. 

II est connu de fabriquer une poudre metallique par traitement 
mecanique d'une piece ainsi que par des precedes chimiques. Toutefois, ces 
methodes ne permettent pas d'obtenir des poudres fines ou ultrafines. 
10 En outre, la forme des particules obtenues est tr&s variable et 

irreguliere. 

C'est par consequent un des buts de la presente invention 
d'offrir un procede de fabrication de particules fines ou ultrafines et d'obtenir 
de fa?on constante des formes regulieres. 

i 5 C'est egalement un but de la presente invention d'offrir un 

procede permettant de conferer aux particules obtenues des proprietes 
physiques ou chimiques desirees. C'est notamment le but de la presente 
invention d'offrir des particules ultrafines, hydrophiles, hydrophobes, 
paramagnetiques ou non, pouvant avoir des proprietes catalytiques et ces 

20 particules peuvent etre selon les cas adsorbantes ou absorbantes. 

L'invention a principaiement pour objet un procede de 
fabrication d'une poudre de particules ultrafines comportant les etapes 
consistant a : 

- disposer dans un four a plasma comportant une enceinte 
25 etanche une anode metallique de preference vaporisable, et une cathode ; 

- introduire dans I'enceinte un gaz inerte ; 

- etablir un arc electrique avec formation de plasma entre la 

cathode et I'anode ; 

- recueillir des particules ultrafines obtenues lors du 
30 refroidissement des vapeurs quittant le plasma forme entre la cathode et 

I'anode, 

caracterise par I'introduction ou formation a partir de I'anode d'elements 
entrant dans ia composition des particules et vaporisation et/ou sublimation 
dans le plasma de ces elements, et en ce qu'on cree un flux tourbillonnaire de 
35 gaz inerte dans I'enceinte et en ce que I'enceinte comporte deux 
diaphragmes comprenant des ouvertures alignees sur un axe reliant I'anode a 
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la cathode, ces diaphragmes delimitant une chambre de reception de I'anode, 
une chambre de reaction et une chambre de reception de la cathode. 

L'invention a egalement pour objet un procede, caracterise en 
ce qu'il comporte une etape d'injection a au moins un point d'un gaz inerte 
5 creant dans les chambres un flux tourbillonnaire et une etape d'evacuation 
par une canalisation du gaz inerte emportant pneumatiquement les particules 
fines et/ou ultrafines. 

L'invention a egalement pour objet un procede, caracterise en 
ce qu'il comporte une etape d'ouverture d'une canalisation disposee dans 

10 Tenceinte de maniere a favoriser ('evacuation de I'enceinte de grosses 
particules indesirables. 

L'invention a egalement pour objet un proced6, caracterise en 
ce qu'il comporte une etape consistant a introduire dans I'enceinte un produit 
organique permettant la formation de particules metallocarbonees notamment 

15 ferrocarbonees par transcondensation de la matiere devant constituer la base 
des particules a obtenir et du produit organique lors du refroidissement du 
produit de transcondensation lorsqu'il quitte le plasma. 

L'invention a egalement pour objet un procede, caracterise en 
ce que le produit organique est un hydrocarbure, notamment de ('essence. 

20 L'invention a egalement pour objet un procede, caracterise en 

ce qu'il comporte une etape d'apport pneumatique dans le plasma de poudres 
de matieres devant former les particules fines ou ultrafines. 

L'invention a egalement pour objet un reacteur pour la 
production de particules fines ou ultrafines comportant une enceinte etanche 

25 comprenant une anode et une cathode connectees a une alimentation 
electrique permettant la formation d'un plasma et une source de gaz inertes 
debouchant dans I'enceinte, caracterise en ce qu'il comporte en outre deux 
diaphragmes disposes dans I'enceinte entre I'anode et la cathode limitant 
I'etendue du plasma, et en ce qu'une ouverture est pratiquee dans chaque 

30 diaphragme, les electrodes et lesdites ouvertures etant alignees. 

L'invention a egalement pour objet un reacteur, caracterise en 
ce que Tanode est une anode vaporisable et en ce qu'il comporte des moyens 
de deplacement de I'anode au fur et a mesure de sa sublimation afin de 
conserver un ecart constant entre les electrodes ainsi que de rotation de 

35 I'anode autour de son axe empechant I'ecoulement indesirable de la matiere 
constituant I'anode. 
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[.'invention a egalement pour objet un reacteur, caracterise en 
ce qu'il comporte des moyens d'alimentation de I'enceinte en hydrocarbure. 

L'invention a egalement pour objet un reacteur, caracterise en 
ce qu'il comporte des moyens d'alimentation pneumatique de I'enceinte en 
5 poudres destinies a former les particules fines ou ultrafines. 

L'invention sera mieux comprise au moyen de la description 
ci-apres et des figures annexees donnees comme des exemples non limitatifs 
et sur lesquelles : 

- la figure 1 est un synoptique general d'une installation selon 
10 la presente invention de production des particules, 

- la figure 2 est un schema de Texemple prefere de realisation 
d'un reacteur de Installation de la figure 1. 

Sur les figures 1 et 2, on a utilise les memes references pour 
designer les memes elements. 
15 Sur les figures 1 et 2, on peut voir une installation de 

production de particules ultrafines selon la presente invention. 

(-'installation selon ('invention permet de produire une grande 
variete de particules. Parmi les parametres que Ton peut faire varier, on 
choisit tout d'abord le materiau que Ton introduit dans le reacteur. 
20 D'excellents resultats ont pu etre obtenus notamment avec du fer. 

Les particules fines et ultrafines sont normalement 
hydrophiles. Toutefois, une introduction eventuelle d'hydrocarbure ou de 
produit hydrocarbone dans le reacteur, peut modifier les caracteristiques des 
particules et principalement les rendre hydrophobes. De plus, le procede 
25 permet d'obtenir de maniere constante des particules de forme reguliere. 

De telles particules sont obtenues selon le cas par 
condensation brutale de vapeur, notamment metallique, ou par 
transcondensation d'un materiau et d'un produit organique. 

Le dispositif selon ('invention comporte un four a plasma dans 
30 I'enceinte duquel deux diaphragmes munis d'ouvertures alignees avec les 
extremites des electrodes limitent I'etendue du plasma et, partant, creent 
autour du plasma une zone concentrique beaucoup plus froide. 
Avantageusement, la geometrie du reacteur et des moyens d'injection d'un 
gaz neutre favorisent la creation d'ecoulement tourbiilonnaire assurant la 
35 circulation d'elements du ou des materiaux destines a former les particules 
ultrafines. Ce ou ces materiaux a Petat gazeux dans le plasma subissent un 
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changement de phases brutales lorsqu'il(s) est(sont) entraine(s) par 
Pecoulement tourbillonnaire dans la region froide du reacteur. II en resulte une 
condensation et/ou une solidification des particules ultrafines ou, en presence 
d'un compose organique, la transcondensation des vapeurs de ces materiaux 
5 avec les vapeurs du compos6 organique. 

Avantageusement, les particules sont passivees pour assurer 
leur stability et ainsi eviter les risques d'incendie. 

La taille des particules obtenues depend des conditions de 
temperature, des vitesses de refroidissement et des vitesses de circulation de 

10 gaz dans le reacteur. De plus, on peut, en sortie du reacteur, trier ou 
selectionner les particules en fonction de leur taille. On a, par exemple, 
obtenu des particules ferrocarbonees de forme spherique ayant un diametre 
moyen compris entre 10.10" 3 et 50. 10~ 3 jim dans une echelle de selection de 
plus ou moins 2,5. 10~ 3 urn. 

15 [.'installation de la figure 1 comporte un reacteur 35 du type 

four a plasma avec une chambre de reaction 64, une alimentation electrique 
36, une alimentation 37 en gaz inerte, par exemple en argon ou en azote, et 
si necessaire une alimentation en produit organique, notamment en 
hydrocarbure, par exemple en essence. 

20 Dans un premier exemple de realisation, le dispositif 

d'alimentation en hydrocarbure comporte un jeu de vannes 38c et un 
debitmetre 38d insufflant le gaz neutre dans un melangeur 38e, par exemple 
par barbotage. Le gaz sature en hydrocarbure dans le melangeur 38e est 
injecte dans le reacteur 35. 

25 Dans une variante de realisation, I'hydrocarbure liquide 

contenu dans un recipient 38g est directement injecte dans le reacteur 35 par 
I'intermediaire d'une pompe 38f. 

Le dispositif comporte egalement des moyens de reception 
de particules 39, des moyens 40 de refroidissement de particules, des 

30 moyens 41 a 43 de selection granulometrique des particules de poudre, des 
moyens 44 de reception des grosses particules, des moyens 45 et 46 de 
reception des particules fines et ultrafines, des moyens 47 d'evacuation et/ou 
d'elimination des gaz de reaction et, avantageusement, des moyens 
pneumatiques 48 d'alimentation en metal du reacteur 35. 

35 L'alimentation electrique 36 fournit un courant electrique 

unidirectionnel permettant la formation dans le reacteur 35 d'un arc electrique 
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(par exemple 100 k 150 V ou plus) symbolise sur la figure 2 par la fleche 49 
entre une anode 51 et une cathode 48. Le dispositif d'alimentation en gaz 
inerte comporte une source de gaz sous pression alimentant par 
I'intermediaire d'un debitmetre 53 et des vannes 54 et 55, le reacteur 35 et 
5 par I'intermediaire d'un debitmetre 56 et des vannes 57 et 58, un reservoir 59 
dans lequel sont plonges les moyens 45 et 46 de reception des particules 
fines et ultrafines afin d'empecher leur oxydation par I'oxygene de I'air. 
Ualimentation en hydrocarbure a ete decrite precedemment. 

Les moyens 39 avantageusement disposes dans la partie 

10 inferieure de la chambre de reaction 64 recueillent les particules du reacteur 
35 entramee par le gaz inerte. Les moyens de refroidissement 40 comportent, 
par exemple, un echangeur refroidi par circulation 40a d'un fluide refrigerant 
les particules et le gaz inerte a une temperature inferieure a 70°C. 

Les moyens 41 a 43 de selection granulometrique des 

15 particules comportent par exemple trois separateurs cycloniques mis en serie 
et des filtres a manche. Le premier separateur 41 assure l'6limination des 
grosses particules correspondant aux particules n'ayant pas reagi, ainsi 
qu'aux particules fines amalgamees. Les grosses particules sont recueillies 
dans les moyens de reception 44. 

20 Les particules de granulomere desirees sont recueillies dans 

les moyens de reception 45 et/ou 46. 

Les gaz residuels 47 s'ils sont charges en vapeur 
d'hydrocarbure peuvent etre elimines par combustion. 

Des moyens 60 mesurent la difference de pression entre les 

25 moyens 42 et 43, permettant le controle du captage des particules de tailles 
desirees. 

Avec cette installation, nous avons notamment obtenu des 
particules de forme spherique et d'une taille moyenne de 
17.5.10* 3 nm±2,5.10- 3 Jim. 

30 Sur la figure 2, on peut voir I'exemple prefere de realisation 

du reacteur 35. Le reacteur 35 comporte une enceinte etanche 61 dans 
laquelle des diaphragmes circulaires 62 delimitent une chambre 63 de 
reception de I'anode 51, une chambre de reaction 64 et une chambre 65 de 
reception de la cathode 48. Les chambres 63 a 65 communiquent par des 

35 ouvertures alignees dans les diaphragmes 62. Avantageusement, comme 
illustre sur la figure 2, les extremites des electrodes 48 et 51, entre lesquelles 
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s'6tablit Tare 49, sont alignees avec les ouvertures pratiquees dans les 

diaphragmes 62. Des conduites 66 d'alimentation en gaz inerte debouchent 

dans les chambres 63 et 65. 

Avantageusement, une conduite 67 permet, grace a la 
5 surpression et a la ventilation cyclonique creees par I'injection du gaz inerte, 

une selection des particules les plus grosses consid6rees indesirables. 

Une conduite 68 d'alimentation en hydrocarbure debouche 

dans la chambre de reaction 64. Une ouverture 39 pratiquee dans la partie 

basse de la chambre de reaction 64 permet de recueillir les particules 
10 traitees. Avantageusement, une conduite des moyens 50 d'alimentation en 

poudres debouche dans la chambre 65 a proximite de la cathode 48. 

Avantageusement, des moyens motorises 70 assurent I'avancement et la 

rotation de la cathode 51 au fur et a mesure de sa sublimation. Un soufflet 71 

assure I'etancheite de Penceinte du reacteur 35. 
15 Le ou les materiaux destine(s) a former les particules fines ou 

ultrafines peuvent etre apportees par sublimation d'une cathode et/ou par 

injection pneumatique de poudres dans le reacteur 35. 

La cathode actionnee d'un mouvement longitudinal de 

deplacement par des moyens mecaniques permet de garder constant Pecart 
20 entre I'anode et la cathode au fur et a mesure de la sublimation de ladite 

cathode. 

Afin de maintenir constante la forme de I'extremite de la 
cathode, un mouvement rotatif axial lui est imprime. Ceci presente aussi 
I'avantage d'eviter tous points de surchauffe et d'ecoulement de la matiere 
25 constituant I'anode. 

Dans ce cas, le barreau anodique est constitue de la matiere 
que Ton veut sublimer pour obtenir des particules fines ou ultrafines. 

On peut egalement injecter automatiquement dans le reacteur 
35, par la canalisation 50, une poudre d'une matiere destinee a former les 
30 particules fines ou ultrafines. Cette injection peut completer ou remplacer 
rapport de matiere par I'anode 51. 

L'on peut dans ce cas, par exemple, utiliser i'anode en 

tungstene. 

Nous allons maintenant expliquer un exemple de 
35 fonctionnement du reacteur 35 selon la presente invention. 
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On met en place une anode 51 vaporisable, on injecte le gaz 
inerte, par exemple de Targon, par les conduites 66, de Thydrocarbure, par 
exemple de I'essence ou d'autres reactifs eventuels par la conduite 68, et des 
particules metalliques par la conduite des moyens d'alimentation 50. On 
5 assure le refroidissement du reacteur 35 par circulation de Teau 40a. 

On cree a I'aide d'un gen6rateur un arc electrique 49 entre 
Tanode 51 et la cathode 48. Le plasma forme par Tare 49 est canalis6 par les 
diaphragmes 62. Le plasma de Tare assure, d'une part, la sublimation de 
Tanode vaporisable 51, et porte la poudre provenant des moyens 

io d'alimentation 50 a haute temperature. II est extremement important d'eviter 
la fusion de I'extremite de Tanode vaporisable 51, qui en coulant pourrait 
endommager le r6acteur 35. On peut influer sur les apports en produit par la 
quantite de poudres injectees. 

Dans la chambre de condensation regne au niveau du 

15 plasma une temperature extremement elevee comprise par exemple entre 
5 000 et 6000 K dans lequel les particules de Tanode sublimee ou la poudre 
de matiere injectee transitent. Elles sont portees a tres haute temperature et 
entrainees en rotation perpendiculairement a Taxe du plasma. Elles sont 
projetees par la force centrifuge vers la peripherie de la chambre de 

20 condensation 64 contenant des vapeurs hydrocarbonees. La rencontre des 
deux produits provoque en reaction la formation de particules hydrophobes 
dans le cas de I'exemple decrit. 

On assiste alors a une transcondensation avec formation de 
particules fines ou ultrafines. Ces particules sont evacuees par Touverture 39 

25 avant d'etre a nouveau refroidies et selectionnees. Les dimensions des 
particules obtenues dependent de fa vitesse de refroidissement du melange 
gaz/vapeur lors de la sortie de Tare 49 et de sa concentration eventuelle en 
vapeurs organiques dans le gaz inerte. La composition de cette vapeur est 
ajustee en fonction des produits a traiter par reglage des parametres 

30 electriques de Tare, notamment de Tintensite du courant unidirectionnel et du 
debit des produits par conduites 50 et 68. 

Uenceinte du reacteur 35 est realisee dans des materiaux 
supportant les hautes temperatures, comme par exemple en tungstene, en 
acier refractaire, alumine, etc... 
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Les diaphragmes peuvent etre realises, par exemple, en 
mat6riau non conducteur supportant les hautes temperatures, comme en 
vitro-ceramique, quartz, alumine, etc... 

II est bien entendu que Ton peut fabriquer sans sortir du cadre 
5 de la presente invention des particules produits autres que le fer, comme par 
exemple le cuivre, le nickel ou I'aluminium, etc... De meme, on peut 
egalement produire des particules fines ou ultrafines non metalliques, par 
exemple en carbone ou en silicium. De meme, des poudres en materiau non 
conducteur, notamment en ceramique, peuvent etre introduces dans le 
10 reacteur 35 par la conduite 50. 

II est bien entendu que Ton peut injecter dans le reacteur 35 
d'autres produits organiques, comme par exemple du tetrachlorure de 
carbone, du trichlorethylene, ou des savons. 

Des essais positifs ont ete obtenus avec un reacteur 35 
15 cylindrique ayant un volume interieur de 30 litres dissipant une puissance 
electrique de 40 kW. La production de particules fines ou ultrafines augmente 
avec la puissance electrique absorbee et/ou avec le volume interne du 
reacteur 35. De meme, on peut mettre en parallele plusieurs reacteurs. 
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REVENDICATIONS 

1. Procede de fabrication d'une poudre de particules 
ultrafines comportant les 6tapes consistant & : 

- disposer dans un four a plasma comportant une enceinte 
5 etanche une anode metallique (51) de preference vaporisable, et une cathode 

(48) ; 

- introduire dans Penceinte (61) un gaz inerte ; 

- 6tablir un arc electrique (49) avec formation de plasma entre 
la cathode (48) et I'anode (51) ; 

io - recueillir des particules ultrafines obtenues lors du 

refroidissement des vapeurs quittant le plasma forme entre la cathode (48) et 
I'anode (51), 

caracterise par ('introduction ou formation a partir de I'anode d'elements 
entrant dans la composition des particules et vaporisation et/ou sublimation 

15 dans le plasma de ces elements, et en ce qu'on cree un flux tourbillonnaire de 
gaz inerte dans Penceinte et en ce que I'enceinte comporte deux 
diaphragmes (62) comprenant des ouvertures align6es sur un axe reliant 
Panode (51) a la cathode (48), ces diaphragmes delimitant une chambre (63) 
de reception de Panode (51), une chambre de reaction (64) et une chambre 

20 (65) de reception de la cathode (48). 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il 
comporte une etape d'injection a au moins un point d'un gaz inerte (66) 
creant dans les chambres (63, 64, 65) un flux tourbillonnaire et une etape 
d'evacuation par une canalisation (39) du gaz inerte emportant 

25 pneumatiquement les particules fines et/ou ultrafines. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce 
qu'il comporte une etape d'ouverture d'une canalisation (67) disposee dans 
Penceinte de maniere a favoriser Pevacuation de Penceinte de grosses 
particules indesirables. 

30 4. Procede selon Pune quelconque des revendications 1 a 3, 

caracterise en ce qu'il comporte une etape consistant a introduire dans 
Penceinte un produit organique permettant la formation de particules 
metallocarbonees notamment ferrocarbonees par transcondensation de la 
matiere devant constituer la base des particules a obtenir et du produit 

35 organique lors du refroidissement du produit de transcondensation lorsqu'il 
quitte le plasma. 
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5. Procede seton la revendication 4, caracterise en ce que le 
produit organique est un hydrocarbure, notamment de Tessence. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 
precedences, caracterise en ce qu'il comporte une etape d'apport 

5 pneumatique dans le plasma de poudres de matieres devant former les 
particules fines ou ultrafines. 

7. Reacteur pour la production de particules fines ou 
ultrafines comportant une enceinte etanche comprenant une anode (51) et 
une cathode (48) connectees a une alimentation electrique (36) permettant la 

io formation d'un plasma et une source de gaz inertes (53, 66) debouchant dans 
Tenceinte, caracterise en ce qu'il comporte en outre deux diaphragmes (62) 
disposes dans Tenceinte entre Tanode (51) et la cathode (48) limitant 
l'6tendue du plasma, et en ce qu'une ouverture est pratiquee dans chaque 
diaphragme, les electrodes (48, 51) et lesdites ouvertures etant alignees. 

15 8. Reacteur selon la revendication 7, caracterise en ce que 

I'anode (51) est une anode vaporisable et en ce qu'il comporte des moyens 
(70) de deplacement de I'anode (51) au fur et a mesure de sa sublimation afin 
de conserver un ecart constant entre les electrodes (51, 48) ainsi que de 
rotation de I'anode (51) autour de son axe empechant Tecoulement 

20 indesirable de la matiere constituant I'anode (51). 



qu'il comporte des moyens (38, 68) d'alimentation de Tenceinte en 
hydrocarbure. 



25 ou 9, caracterise en ce qu'il comporte des moyens (50) d'alimentation 
pneumatique de Tenceinte en poudres destinees a former les particules fines 
ou ultrafines. 



9. Reacteur selon la revendication 7 ou 8, caracterise en ce 



10. Reacteur selon Tune quelconque des revendications 7, 8 
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